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(67) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von feinkdrnigen Calciumcarbonatpulvern, die besonders als
Fiillstoffe in der Plast- und Elastindustrie und in dér Papierindustrie sowie als Extender in der Lack- und
Farbenindustrie eingesetzt vwerden konnen. Ziel ist, auf einfache Weise mit niedrigen Kosten Calciumcarbonatpulver
hoher Reinheit, die sich besonders als Filllstoffe eignen, aus wiaBrigen Losungen durch Féllung herzustellen. Der
Erfindung liegt die technische Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von besonders als Fillstoff
geeigneten Calciumcarbonatpulvern aus wiRrigen Losungen durch Fallung 2u entwickeln, wobei die Fallstufe so zu
gestalten ist, da der Einbau von Fremdionen in das CaCO,-Gitter weitgehend vermieden wird und gleichzeitig
KorngroRe und Oberflachenstruktur gezieit beeinfluBbar sind. ErfindungsgemaR wird die technische Aufgabe
dadurch gelost, daB bei Verwendung von walrigen calciumionenhaltigen Losungen und walrigen
carbonationenhaltigen Losungen die Féllung bei Temperaturen von 20-40°C, vorzugsweise 20~35°C, unter schwach
basischen Bedingungen durchgefiihrt, der gebildete vorwiegend aus Vaterit bestehende Feststoff in Gegenwart einer
wiBrigen Phase so lange bei Temperaturen von 16-80°C, vorzugsweise 20-50°C, gehalten wird, bis sich der Vaterit
27u 30-100% in Calcit umgewandelt hat, dieser Feststoff nach bekannten Verfahren abgetrennt, gegebenenfalls
gawaschen, getrocknet und gegebenenfalls nachzerkleinert wird.
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Verfahren zur Herstellung von besonders als Fillstoff gesigneten Calciumcarbonatpulvern aus
wiRrigen Lésungen durch Féllung aus wiRrigen calciumionenhaltigen Losungen, gekennzeichnet
dadurch, daR bei Verwendung von wifrigen calciumionenhaltigen Lésungen und wéRrigen
carbonationenhaltigen Losungen die Féllung bei Temperaturen von 20-40°C unter schwach
basischen Bedingungen durchgefiihrt, der gebildete vorwiagend aus Vaterit bestehende Feststof
in Gegenwart einer wiRrigen Phase so lange bei Temperaturen von 15 bis 80°C gehalten wird, bis
sich der Vaterit zu 30-100% in Calcit umgewandelt hat, dieser Feststoff nach bekannten Verfahren
abgetrennt, gegebenenfalls gewaschen, getrocknet und gegebenenfalls nachzerkleinert wird.

. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR die Féllung bei Temperaturen von

20-35°C unter Einhaltung eines pH-Wertes von 7,2-10,5, vorzugsweise 7,5-10, durchgsfiihrt und
der gebildete vorwiegend aus Vaterit bestehende Feststoff in Gegenwart einer wéRrigen Phase so
lange bei Temperaturen von 20-50°C gehalten wird, bis sich der Vaterit zu 30-100% in Calcit
umgewandelt hat.

Verfahren nach Anspruch i, gek 1zeichnet dadurch, daR eine durch Auflésen der
entsprechenden Salze, insbesondere von CaCl, und von Ca(NOj),, in Wasser hergestellte
calciumionenhaltige Lésung eingesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daf eine calciumionenhaltige Losung
verwendet wird, die durch Behandeln von calciumcarbonat-, calciumoxid- oder
calciumhydroxidhaltigen Stoffen mit Sauren, insbesondsre mit HCl und HNO,, hergestelit wurde.
Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daf3 die bei der Sodaherstellung nach dem
Solvay-Verfahren anfallende geklarte und gereinigte calciumchloridhaltige Endlésung als
calciumionenhaltige Lésung verwendet wird.

_ Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, da3 die bei der Gewinnung von

Lithiumverbindungen nach DDR-Patent 257245 anfallende Calciumchlorididsung verwendet wird.
Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR als carbunathaltige Lésungen Soda-
oder Pottascheldsungen verwendet werden.

Verfahren nach Anspruch 1 und 7, gekennzeichnet dadurch, daf durch Carbonisierung der
entsprachenden Alkalilaugen hergestelite carbonathaltige Losungen eingesetzt werden.
Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR durch Carbonisieren der bei der
Alkalichloridelektrolyse anfallenden Baderlauge hergestelite carbonathaltige Losungen eingesetzt
werden.

Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR aus Alkalilauge und
Natriumhydrogencarbonat gewonnene carbonathaltige L 5sungen eingesetzt werden.

Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daf3 carbonathaltige Losungen eingesetzt
werden, die Ammoniumionen enthalten.

Verfahren nach Anspruch 1und 11, gekennzeichnet dadurch, da ammoniumcarbonathaltige
Lésungen verwendet werden, die mehr Ammoniak enthalten, als der Formel (NH,),COz entspricht.
Verfahren nach Anspruch 1, 11 und 12, gekennzeichnet dadurch, daB bei der Herstellung von
Harnstoff anfallende ammoniumcarbonathaltige Losungen verwendet werden.

Verfahren nach Anspruch 1, 11 und 12, gekennzeichnet dadurch, dafd eina aus
Ammoniumhydrogencarbonat, Wasser und Ammoniak hergestellte ammoniumcarbonathaltige
Losung verwendet wird.

Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR die Fallung in der Weise durchgefiiht
wird, daR die carbonationenhaltige Losung vorgelegt und die calciumionenhaltige Lésuny
zudosiert wird,

Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR die Féllung durch simultane Zugabe
der carbonationenhaltigen Lésung und der calciumionenhaltigen in ein Féllgefa® durchgefihrt
wird,

Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, dafl die bei der Fiilung entstandene
vaterithaltige Suspension so lange bei Temperaturen zwischen 15 und 80°C gehalten wird, bis sich
der Vaterit zu 30-100% in Calcit umgewandelt hat.

Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR die bei der Fillung entstandene
Suspension getrennt, der Feststoff gegebenenfalls gewaschen, in Wasser suspendiert und die
vaterithaltige Suspension so lange bei einer Temperatur zwischen 15 und 80°C gehalten wird, bis
sich der Vaterit zu 30-100% ir Calcit umgewandelt hat.
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19. Verfahren nach Anspruch 1und 17 oder 18, gekennzeichnet dadurch, daR in die vaterithaltige
Suspansion Kohlendioxid eingeleitet wird und die Suspension so lange bei Temperaturen
zwischen 15 und 80°C gehalten wird, bis sich der Vaterit zu 30-100% in Calcit umgewandelt hat.

20. Verfahren nach Anspruch 1und 17 oder 18, gekennzeichnet dadurch, da zu der vaterithaltigen
Suspension Calcium- oder Natriumhydrogencarbonat zugegeben wird und die Suspension so
lange bei Temperaturen zwischen 15 und 80°C gehalten wird, bis sich der Vaterit zu 30-100% in
Calcit umgewandelt hat.

21. Verfahren nach Anspruch 1und 17 oder 18, gekennzeichnet dadurch, daR zu der vaterithaltigen
Suspension geringe Sauremengen, insbesondere HCl und HNO; zugesetzt werden und die
Suspension so lange bei Temperaturen zwischen 15 und 80°C gehalten wird, bis sich der Vateritzu
30-100% in Calcit umgewandelt hat.

22. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, da der vorwiegend aus Vaterit bastehende
Feststoff in Gegenwart einer wéfrigen Phase in einer NaBmiihle, vorzugsweise einer
Tromn elnaBmiihls, behandelt wird.

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von feinkérnigen Calciumcarbonatpulvern, die besonders als Fillstoffe in der
Plast- und Elastindustrie und in der Papierindustrie sowie als Extender in der Lack- und Farbenindustrie eingesetzt werden
konnen, ’

Charaktaristik des bekannten Standes der Technlk

Calciumcarbonatpulver werden weltweit hauptséchlich aus natiirlichen calciumcarbonatischen Rohstoffen durch Mahlen
hergestelit. Die Qualitét wird wesentlich durch die Zusammensetzung der Ausgangsstoffe bestimmt. Durch die Aufbereitung der
Rohstoffe ist eine gewisse Abreicherung der Verunreinigungen méglich, jedoch sind der Abreicherung Grenzen gesetzt. So ist 1s
2.B. grundsiitzlich nicht méglich Verunreinigungen, die in das Calciumcarbonatgitter eingebaut sind, zu entfernen.

Die Herstellung hdherwertiger Produkte erfolgt meist durch Carbonisieren von Kalkmilch. Diese Produkte werden als geféliter
Kalk meist unter dem Namen Calcium-Priizipitat (PCC) gehandelt. Gegeniiber der Mahlung der natiirlichen Rohstoffe bietet
dieses Verfahren groRere Méglichkeiten, Produkte mit ganz bestimmten Eigenschaften herzustellen. So ist z.B. eine gewisse
Reinigung der Kalkmilch méglich, auch kénnen die Féllbedingungen in gewissen Grenzen variiert werden. Jedoch spielen auch
hier die Verunreinigungen im Ausgangskalk eine groBe Rolle, da sie nur teilweise abgersiche:t werden kdnnen.

Neuerdings wurde gefunden, daB sich auch aus Leunakalk Calciumcarbonatpulver herstellen lassen, die sich durch einen hohen
WeiBgrad auszeichnen und als Filllstoffe flr viele Einsatzgebiete gut geeignet sind. Wenn es auch nach DD-PS 264905 méglich
ist, den Gehaltan Nebenkomponenten gegeniiber dem Anfallkalk wesentlich zu senken, ist es z. B. nicht mdglich, die Sulfationen
restlos zu entfernen.

Bedeutend reinere Produkte lassen sich durch Féllung aus wéRrigen Lésungen erhalten, wobei die Reinheitin erster Linie durch
die Reinheit cer verwendeten wiRrigen Losungen bestimmt wird. Die Herstellung der reinen Ldsungen ist jedoch recht
aufwendig. Das trifft besonders filr die Calciumsalzldsung zu. Andererseits fallen calciumionenhaltige Lésungen, z.7. in
betréchtlichen Mengen, als Abprodukte in der Industrie an. Dazu gehtren z.B. die Endlaugen der Sodaindustrie und Lésungen,
die bei der Neutralisation saurer Wisser entstehen. Diese Losungen enthalten meist betréchtliche Mengen anderer Stoffe.
Reinere Lésungen werden erhalten, wenn Séuren mit entsprechenden festen Calciumverbindungen neutralisiert werden, So
werden in vielen Landern betrichtliche Mengen Salzsiure mit Kalk noutralisiert, da in diesen Léndern ein UberschuB an
Salzsiure vorhanden ist. Soll aus diesen Lésungen Calciumcarbonat hoher Reinheit hergestelit werden, miissen diese Ldsungen
einer meist recht aufwendigen Reinigung unterzogen werden.

Auch wenn Ausgangslésungen extrem rein sind, enthalten die Féllprodukte stets gewisse Verunreinigungen, da neben den
Calciumionen und Carbonationen immer bestimmte andere lonen, die als Gegenionen in den Losungen enthalten sein miissen,
in das CaCO;-Gitter eingebaut werden.

Ziel der Erﬁndung

Zielist, auf sinfache Weise mit niedrigen Kosten Calciumcarbonatpulver hoher Reinhsit, die sich besonders als Fiillstoffe eignen,
aus waRrigen Lésungen durch Fallung herzustellen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die technische Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von besonders als Fiillstoff geeigneten
Calciumcarbonatpulvern aus wiRrigen Losungen durch Fillung zu entwickeln, wobei die Féllstufe so zu gestalten ist, daB der

Einbau von Fremdionen in das CaCO,-Gitter weitgehend vermieden wird und gleichzeitig KorngréBe und Oberflachenstruktur
gezielt beeinfluBbar sind.
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ErfindungsgemaR wird die technische Aufgabe dadurch geldst, daB bel Verwendung von wiBrigen calclumionenhaltigen
Lésungen und wiBrigen carbonationenhaltigen Losungen die F4llung bei Temperaturen von 20-40°C, vorzugsweise 20~35°C,
unter schwach basischen Bedingungen durchgefihrt, der gebildete vorwlegend aus Vaterit bastehende Feststoff in Gegenwart
einer-wiRrigen Phase so lange bei Temperaturen von 16-80°C, vorzugsweise 20-50°C, gehalten wird, bis sich der Vaterit zu
30-100% in Calcit umgewandelt hat, dieser Feststoff nach bekannten Verfahren abgetrennt, gegebenenfalls gewaschen,
getrocknet und gegebenenfalls nachzerkleinert wird,

Die Fiillung sollte bei einem pH-Wert von 7,2-10,5, vorzugsweise 7,5-10, durchgefilhrt werden. Als wiBrige calciumionenhaltige
Lésung kann eine durch Aufldsen der entsprechenden Salze, insbesondere von CaCl; und von Ca{NO;);, in Wasser hergestelite
calciumionenhaltige Lésung eingesetzt werden. Es kénnen auch calclumionenhaltige Lésungen verwendet werden, die durch
Behandeln von calciumcarbonat-, calciumoxid- oder calciumhydroxidhaltigen Stoffen mit Séuren, insbesondere mit HCI und
HNO,, hérgestellt wurden. Besonders vorteilhaft ist, daB auch industrielle Anfallésungen, die Calciumionen enthalten,
verwandet werden kénnen. Geeignet sind beispielswaise die bei der Sodaherstellung nach dem Solvay-Ver‘shren anfallende
gekliirte und gereinigte calciumchloridhaltige Endl8sung und die bel der Gewinnung von Lithiumverbindungen nach DDR-
Patent 257 245 anfallende Calciumchloridlésung. Bei Verwendung ammoniumearbonathaltiger Lésungen kann auch eine
Calciumchloridlésung eingesetzt werden, die freien Ammoniak enthiit. ‘

Bei dar Nutzung technischer Lésungen muB besonders den Sulfationen Beachtung geschenkt werden, da die Gefahr besteht,
daB sich festes Calciumsulfatbildet, welches kaum wieder vollstindig in Ldsung gebracht werden kann. Es wurde nun gefunden,
daR sich die zulissige Sulfationenkonzentration bedeutend erhhen l&Rt, wenn die Calciumcarbonattéllung init sinem
Unterschuf an Calciumionen durchgefiihrt wird, .

Als carbonathaltige Lésungen elgnen sich besonders alkali- und ammoniumcarbonathaltige Lésungen. Werden
alkalicarbonathaltige Lésungen eingesetat, spielt es keine Rolle, ob sie durch Aufldsen der entsprechenden Feststoffe oder
Carbonisieren der Laugen hergestellt wurden. Dabei knnen auch die chloridhaltigen Ldsungen, die bei der Alkalichlorid-
Elektrolyse nach dem Disphragmaverfahren anfallen, eingesetzt werden. Die Alkalicarbonatlésungen kdnnen auch durch
Umsetzung von Alkalihydrogencarbonaten mit Laugen bereitet werden. Werden ammoniumcarbonathaltige Lésungen
verwendes, so ist es vorteithaft, wenn diese mehr Ammoniak enthalten, als der Formel (NH,),CO; entspricht.

Beispielsweise kann die bei der Herstellung von Harnstoff anfallende ammoniumca rtonathaltige Lésung verwendet werden. Es
ist jedoch auch méglich eine aus Ammoniumhydrogencarbonat, Wasser und Ammioniak hergestelite
ammoniumcarbonathaltige Lésung zu verwenden.

Erfindungswesentlich ist, daB die Féllung unter schwach basischen Bedingungen durchgefiihrt wird. Der FéllungsprozeR kann
diskontinuierlich oder kontinuierlich durchgefiihrt werden.

Bel der diskontinulerlichen ProzeRfithrung kann die Carbonatlésung vorgelegt und die Calciumsalzldsung zudosiert werden. Es
konnen aber auch beide Lésungen in das FiligefdR dosiert werden. Im letzteren Falle ist es angezeigt, vor dem eigentlichen
FallprozeB ein bestimmtes Fliissigkeitsvolumen, welches auch Vateritimpfkristalle enihalten kann, vorzulegen. Die
kontinuierliche Fillung wird sinnvollerwaise so durchgefilhrt, daR belde Lsungen einem DurchfluRreaktor zugefiihrt werden,
wobei die Dosierung so gesteuert wird, daB ein schwach basisches Milieu gehalten wird. Die Doslerung I8t sich leicht iber den
pH-Wert regeln.

Wenn die Anforderungen an die Reinheit des Calciumcarbonatpulvers nichtzu hech sind, kann die bei der Fillung entstandene
vaterithaltige Suspension so lange bei Temperaturen zwischen 16 und 80°C gehalten werden, bsi sich der Vaterit zu 30-100% in
Calcit umgewandelt hat. Werden hhere Reinheitsanforderungen gestelit, sollte die bei der Fillung entstandene vaterithaltige
Suspension zuniichst getrennt, der Feststoff gegebenenfalls gewaschen und erneutin Wasser suspendiert und diese Suspension
solange bei einer Temperatur zwischen 15 und 80°C gehalten werden, bis sich der Vateritzu 30-100% in Calcit umgewandelt hat.
Soll eine magtichst vollstindige Umwandlung des Vaterits erreicht werden, ist s sinnvoll, die Suspensionen bei den
angegebenen Temperaturen zu riihren.

Die Umwandlungsgeschwindigkeit 148t sich stark erhdhen, wenn dafiir Sorge getragen wird, daR aie wéRrige Phase eine
médglichst hohe Calciumionenkonzentration aufweist. Das kann z.B. dadurch erreicht werden, daB in die Suspension CO,
singeleitet wird. Eine andere Mdglichkeit - _steht darin, der S 'spension bestimmte Mengen einer Minerals#ure, insbesondere
HCI und HNO,, zuzusetzen. Der gleiche Effekt wird erreicht, wenn der Suspension Hydrogencarbonate bzw.
hydrogencarbonathaltige Losungen, besonders calciumhydrogencarbonathaltige Lésungen, zugesetzt werden.

Soll ein besonders feines Pulver erhalten werden, kann das calcithaltige Pulver einer NaBmahlung unterzogen werden. Es kann
aber auch die Umwandlung des vateritischen Feststoffes in einer NaBmiihle durchgefihrt werden.

Bei Einhaltung der erfindungsgeméBen Bedingungen wird bel der Féllung zunéichst ein Feststoff hergestellt, der vorwiegend aus
Vaterit bosteht, und dieser Feststoff wird dann in Gegenwart einer wiiSrigen Phase in einen Feststoff umgewandelt, der zu
30-100% aus Calcit basteht. Bei diesem UmkristaliisationsprozeB gehen die im Vateritgitter eingebauten Fremdionen in Losung
und werden Giberraschendarweise bei der Abscheidung des Calcits nicht mit in dessen Gitter eingebaut, sondern verbleiben in
der waBrigen Lésung. Ein weiterer Vorteil des erfindungsgemiBSen Verfahrens besteht darin, daB durch die Wahl der
Umwandlungsbedingungen von Vaterit in Calcit der Anteil der CaCOs-Modifikationen im Feststoff, die TeilchengréBe sowie die
Tailchenform in weiten Grenzen variiert werden kénnen, so daB es auf einfache Weise mdglich ist, eine umfangreiche Palette
unterschiedlicher Calciumcarbonatpulver herzustellen.

Ausfiihrungsbaisplel
Das erfindungsgemiRe Verfahren soll anhand der folgenden 7 Beisplele erldutert werden:

Beispi™l 1

In einem heiz- und kithibaren Doppelwandriihrkessel wurden 621 einer Lsung vorgelegt, die pro Liter 90,0g NHjz, 106,49 CO;und
5mg SO, enthieit. Diese Ammoniumcarbonat-Ldsung wurde so hergestellt, dald zunichst aus deionisiertem Wasser und NHa-
Gas, das einer Stahlflasche entnommenwurde, eine ca. 28%ige Losung hergestelit wurde. In diese L.osung wurde CO, eingeleitet.
Dabei wurde die Temperatur bei Werten von ca. 30°C gehalten. Zu dieser Losung wurder unter intensivem Riihren 32 Liter einer
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Calciumchloridldsung, die 510,69/ CaCl, und 100 mg SO/l enthielt, zudosiert, wobel die Dosiergeschwindigkeit 0,661/Minute
betrug und die Temperatur bei Wertenzwischen 28 und 32°C gehalten wurde. Die verwendete CaCl,-Lésung wurde in der Waeise
bereitet, daB 4001 einer kéuflichen Calciumchloridrohlaugs, die durch Umsetzung von Kalk mit Salzs8ure hergestellt wurde, in
einem Rithrkessel auf 70°C erwarmtwurde, dann wurden 25ml 30%iges Wasserstoffperoxid zugegeben, und nach ca.5 Minuten
wurden 101 Kalkmilch zugesetzt. Nach zweistiindigem Rithren wurde die flissige Phase abfiltriert.

Das Fallungsende wurde durch Entnahme von Proben und Priifung auf vollstindige Fillung festgestelit. Der gebildete Feststoff
wurde mittels einer Vakuumnutsche abgetrennt, mit 601 delonisiertem Wasser gewaschen und getrocknst. Das so erhaltene
Pulver hatte einen CaCO;-Gehalt von 99,7 %. Sein WeiBgrad lag bel 93%. Die mittlere KorngrdBe betrug 20 pm.
Rontgenographisch wurde er als fast reiner Vaterit identifiziert,

Aus dem vateritischen Feststoff wurde nun eine wiiBrige Suspension mit einem Feststoffgehalt von 30% hergestellt. Diese
wurde unter Rithren 20 Stunden bei einer Temperatur von 45°C gehalten. Dann wurde der Feststoff mittels einer Vakuumnutsche
abgetrennt, mit 1501 deionisiertem Wasser gewaschen, bei einer Temperatur von 100°C im Trockenschrank getrocknet und
anschlieRend analysiert. Das erhaltene Pulver hatte einen CaCO,-Gehalt von 99,6%. Sein WeiBgrad betrug 98%. Er wies eine
mittlere KorngréBe von 10um auf.

Belsplel 2

Bei Verwendung der gleichen Ausgangsldsungen und der gleichen Fallapparatur sowie bei gleicher Félltemperatur, wieim
Beispiel 1 beschrieben, wurden 621 Ammoniumcarbonatldsung vorgelegt und 30) Calciumchloridldsung zugegeben.

Durch Entnahme von Proben nach Zugabe der Calciumchloridldsung wurde ein UberschuB an Carbonationen in der wéSrigen
Phase festgestelit. Danach wurde, wie im Belspiel 1 beschrieben, weitar verfahren. Das so gewonnene Pulver hatte sinen
CaCO,-Gehalt von 99,8%. Sein WeiRgrad betrug 97% und es hatte eine mittlere KorngréBe von 10pum,

Belsplel 3

tm Gegensatzzum Beispiel 1 wurde die Ammoniumcarbonatlésung in der Welse bereitet, daB in einem Doppelwandrihrbehéiter
501 deionisiertes Wasser und 121 der Ammoniakldsung, wie sie bereits beschrisben wurde, vorgelegt wurden, und dazu wurden
11,9kg kéufliches Ammoniumhydrogencarbonatin fester Form unter Rilhren z2ugegeben. Die so hergestelite Losung enthielt 90g
NHa,/l und 106¢ CO,/I. Ihr Sulfatgehait betrug 5 mg SOy/). Die Féllung und Weiterverarbeitung erfolgle, wie im Beispiel 1
beschrieben. Das erhaltene Endprodukt hatte einen CaCO;-Gahalt von 99,9%. Sein Weigrad betrug 97 %, seine mittlere
TeilchengréBe 15um.

Wurden zu der Ammoniumcarbonatiésung nur 301 der Calciumchlorididsung zugegeben, wies das Endprodukte folgende
Parameter auf:

CaC0,-Gehalt: 99,8%

WeiRgrad: 98%

Mittlere TeilchengréBe: 10um

Belsplel 4

In dem im Beispiel 1 erwihnten Rithrkessel wurden 101 deionisiertes Wasser vorgelegt. Darauthin wurden die unter Beispiel 1
beschriobens Calciumchloridldsung und die im Beispie! 3 beschriebene Ammoniumcarbonatlésung simultan hinzudosiert. Die
Dosiergeschwindigkeit der Ammoniumcarbonatlésung betrug 1,251/Minute, die der Calciumchloridlésung 0,65 I/Minute. Die
Temperatur wurde bei ca. 30°C gehalten. Wihrend des Féllprozesses wurde stindig der pH-Wert verfolgt. Dabei wurde die
Dosierung so fein nachreguliert, daB der pH-Wert sich im Bereich von 8-10 bewegte. Abtrennung und Waschen des gebildeten
Feststoffes erfolgte, wie bereits beschrieben, Das so erhaltene Produkt hatts einen CaCO,-Gehalt von 99,6%. Sein Weilgrad
betrug 93%, seine TeilchengréBe 15um. Es bestand fast vollsténdig aus Vaterit,

Der feuchte Feststoff wurde, wie im Beispiel 1 ertiutert, weiterverarbeitet, Das erhaltene Endprodukt hatte einen CaCO;3-Gehalt

von 99,8%. Sein WeiBgrad lag bei 98%. Seine mittlere Tellchengrdfe betrug 10um.

Beispiel 5

Dus nach Beispiel 4 gebildete vateritische Zwischenprodukt wurde nach dem Waschen mit deionisiertem Wasser in
deionisiertem Wasser aufgeschiimmt, Die so erhzltene Suspension enthielt 30% Feststoff. In 501 dieser Suspension wurde

30 Minuten lang CO; eingeleitet. Die Einleitungsgeschwindigkeit betrug 51/h. Danach wurde die Suspension bei 46°C geriihrt.
Nach unterschiedlichen Zeiten wurde der gebildete Feststoff analysiert. Dabei wurds festgestellt, dal im Gegensatzzum Rihren

o

in reinem Wasser bereits nach 10 Stunden praktisch vollstdndige Umwandlung des Vaterits in Calcit erfolgt war. Das nach dem
Trocknen erhaltene Endprodukt wies folgende Paramater auf:

CaCO;3-Gehalt: 99,8 %

Waeiflgrad: 97%

Mittlere TeilchengréfRe: 10um

Beispiel 8

Der nach Beispiel 3 gabildete vateritische Feststoff wurde in Wasser suspendiert, das an Calciumhydrogencarbonat gesittigt
war. Es wurde ein Feststoffgehalt von ca. 30% eingestellt. Die Suspinsion wurde bel 25°C in einer Trommelkugelmihle

5 Stunden lar. behandelt. Nach dieser Zeit war die Umwandlung des Vaterits in Calcit praktisch vollstindig abgeschlossen. Das
Endprodukt wies folgende Parameter auf: .
CaC0,-Gehalt: 99,8%

Waeilgrad: 98%

Mittlere TeilchengroRe: 5um
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Beisplel 7

Der nach Belspiel 3 gebildete vateritische -eststoff wurde in Wasser suspendiert, welches mit Calciumhydrogencarbonat
gestttigt war. Die Suspension, deren Fe ; stoffgehalt 26% betrug, wurde unter Rithren 4 Stunden bei 45°C gehalten. Der gemiR
Beispiel 1 abgetrennte, mit 1601 deionisiartem Wasser gewaschene und bel 100°C im Trockenschrank getrocknete Feststoff
bestand nach réntgenographischer Analyse zu ca. 80 % aus Calcit und zu ca. 20% aus Vaterit. Das Endprodukt wies folgende
Parameter auf:

CaC0;-Gehalt: 99,6%

Waeigrad: 96%

Mittlere TeilchengréBe: 15pum
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